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Inleiding 
De kolorimetrische ijzerbepaling met behulp van orthophenantroline in 
gewas zoals die tot dusver op het researchlab. in gebruik is geweest 
(bijlage 1), blijkt niet in alle opzichten te voldoen. 
Zo is er ten eerste de minder goede dupliceerbaarheid welke deels 
door de betrekkelijk geringe gevoeligheid en deels door de veelheid 
van handelingen bij de ontwikkeling van het gekleurde Fe-komplex 
worden veroorzaakt. 
Bovendien werd van de zijde van de onderzoekers gesuggereerd dat de 
gevonden Fe-gehalten te hoog zouden zijn. Volgens Fries (1) zouden 
CN~ en POir storen. 
Teneinde op genoemde punten naar verbetering te streven en zo mogelijk 
direkt konsentraties te kunnen meten, werden de mogelijkheden welke 
atomaire absorptie biedt voor de ijzerbepaling nagegaan. De resulta­
ten van dit onderzoek worden in dit rapport besproken. 
Voor de theoretische achtergronden van atomaire absorptie in het al­
gemeen kan worden verwezen naar een veelheid van literatuur, welke 
op dit gebied is verschenen, zoals bijvoorbeeld : 
"Analytische Spectrometrie" door dr. L. de Galan en 
"Atomic Absorption Spectroscopy" door G.D. Christian en F.J. Feldman 
of "Atomic Absorption Spectrophotometry" door Eubeska en B. Moldan. 
Algemeen 
Door literatuuronderzoek werd een inzicht verkregen omtrent de mo­
gelijkheden welke de AA-methode biedt. Parker (2) meldt alleen de 
storing van citroenzuur. Eubeska en Moldan (3) konstateren geen 
storing in een lucht-acetyleenvlam en een negatieve storing van 
silicaat in een koudere gas-luchtvlam. Ook wijzen ze op het gevaar 
Van kontaminatie en de noodzaak van blankobepalingen. Christian 
en Feldman (4) wijzer erop dat bij gebruik van de resonantielijn 
2^8.33 nm een bandbreedte niet groter dan 0.2 nm moet worden ge­
kozen daar er diverse lijnen op ongeveer 0.05 nm en 0.1 nm worden 
gevonden die alle behoren tot het rijke spectrum dat de ijzerholle-
kathodelamp uitzendt. Een bandbreedte kleiner dan 0.2 nm is eveneens 
niet gewenst vanwege het relatief zwakke signaal dat dan wordt 
verkregen, hetgeen de toch al niet gunstige signaal/ruis-verhouding 
bij deze golflengte nog verslechtert. Sachdev e.a. (5) vonden een 
oxyderende lucht-acetyleenvlam het meest geschikt en konstateerden 
geen storingen van een groot aantal elementen in 50-voudige overmaat 
aanwezig. 
Massaro (6) ondervond slechts een lichte storing van Si en Al op de 
Fe-bepaling waartoe hij 10.000 ppm La toevoegt aan de door hem onder­
zochte grondextrakten. 
Samenvattend kan worden gesteld dat er nauwelijks storingen zijn te 
verwachten bij gebruik van een lucht-acetyleenvlam. 
De bepaling van ijzer vindt plaats in salpeter-perchloorzuur-destruaten 
(zie bijlage 1), waarin meestal nog een aantal andere bepalingen wor­
den uitgevoerd. Voor de bepaling van zink werd een andere destruktie-
methode noodzakelijk geacht. Bij deze destruktiemethode wordt minder 
materiaal gebruikt en gedestrueerd in maatkolven. Het zuurmengsel 
voor de destruktie bestaat uit salpeter-perchloor- en zwavelzuur. 
Vergelijking van beide destruktiemethoden ten opzichte van de ijzer­
bepaling is noodzakelijk. 
Wanneer voor beide destruktiemethoden overeenkomstige Fe-gehalten 
worden gevonden zou dit voor het gewasonderzoek op het researchlab. 
gunstig zijn daar er dan willekeurig een destruktiemethode kan worden 
gekozen afhankelijk van de overige elementen welke er naast ijzer 
bepaald moeten worden. 
Getracht zal worden te komen tot het opstellen van een basisvoorschrift 
van waaruit eventueel verder kan worden gegaan tot direkte konsen-
tratiemetingen. 
Onderzoek 
Ogtimale_meetkondities 
Begonnen werd met het onderzoek naar de optimale meetkondities onder 
welke de metingen met de Varian Techtron AA-5 het best kunnen worden 
uitgevoerd. In tabel 1 en figuur 1 is de relatie tussen gevoeligheid 
en branderhoogte gegeven. Hierbij werd gemeten met een vaste luchtflow 
(voordruk 20 psi, flow "5^") en een vaste acetyleenflow (flow "3") 
bjj golflengte 248.3 nm, spleet 0.17 nm en lampvoeding 
branderhoogte absorbance branderhoogte absorbance 
0 0.048 10 O.578 
1 0.082 11 0.554 
2 0.154 12 0.520 
3 0.268 13 O.5OO 
if O.39O 14 0.488 
5 O.56O 15 0.^52 
6 0.624 17 0.4l6 
7 O.632 20 0.364 
8 O.62O 22 0.328 
9 O.596 25 0.280 
tabel 1 : De relatie tussen branderhoogte en gevoeligheid. 
Uit figuur 1 blijkt de gevoeligheid het grootst bij branderhoogte "7", 
hoewel tussen "6" en "8" de keuze van de branderhoogte weinig 
kritisch is. 
Vervolgens werd de optimale lucht-acetyleenverhouding gezicht door 
meting van een standaardoplossing bij een. vaste lucht flow (flow "5*") 
en een vaste branderhoogte "7" en bij verschillende acetyleenflows. 
De overige meetkondities bleven onveranderd ten opzichte van de 
metingen voor tabel 1. In tabel 2 en figuur 2 is de relatie tussen 
gevoeligheid en acetyleenflow (bij konstante luchtflow) gegeven. 
Zo ook de relatie tussen vlamabsorptie en acetyleenflow. 
Acetyleenflow 
flowmeter op GCTJ-5 Abs. Vlamabsorptie Vlamsoort 
1 * O.278 0.040 ox 
2 0.440 0.044 ox 
2 i O.5IO 0.040 ox 
2 i O.58O 0.028 ox 
2 i O.6IO 0.020 st 
3 O.63O 0.024 st 
3 * O.628 O.O38 lichtred 
3 i O.62O O.IO8 red 
3 i O.594 0.210 red 
4 0.540 O.378 red 
* f 0.372 0.756 sterk red 
tabel 2 : De relatie tussen de acetyleenflow en de gevoeligheid 
en tussen de acetyleenflow en de vlamabsorptie. 

. Duidelijk blijkt uit figuur 2 dat een acetyleenflow van "3 - 3i" de 
meest gevoelige meetwaarden geeft, terwijl er tussen "2^ en 3" 
de geringste vlamabsorptie wordt gevonden. Een acetyleenflow van "3" 
ligt dan ook voor de hand vanwege de gevoeligheid en de lage vlam­
absorptie welke een gunstige invloed op de signaalruis heeft. 
Als optimale lucht-acetyleenverhouding werd dus gevonden : lucht-
flow acetyleenflow "3". 
Hoewel door Varian Techtron in de diverse handleidingen en voor-
schriftenboeken steeds dezelfde lampstroom en spleetbreedte wordt 
geadviseerd leek het verstandig om na te gaan welke effekten optreden 
bij verandering van genoemde parameters. Volgens Varian Techtron (7) 
zijn optimale prestaties te verwachten bij een lampstroom van 5 
en een spleetbreedte van 0.2 nm. Zowel bij toenemende lampstroom als 
spleetbreedte neemt de gevoeligheid af. 
Een lagere lampstroom dan 5 mA veroorzaakte een grotere ruis als 
gevolg van een instabiele lamp output. Meting bij diverse hogere 
lampstromen bleek inderdaad een geleidelijke afname van de gevoelig­
heid te geven. 
Een kleinere spleetbreedte dan 0.2 nm veroorzaakte bij alle lamp­
stromen aanzienlijk meer ruis, hoewel de ijkkurvekromming iets 
minder werd. Een grote spleetbreedte leverde geen voordeel op voor 
wat de ruis betreft, de gevoeligheid en de lineariteit van de ijk-
kurve werden minder. 
Derhalve bleek dat de geadviseerde lampstroom en spleetbreedte een 
komprimis is tussen gevoeligheid, signaalruis en kurvekromming. De 
volgende algemene meetkondities voor de Fe-bepaling m.b.v. AA-5 werden 
gekozen en voor verdere experimenten gebruikt : 
golflengte 2^8.33 nm 
lampstroom 5 mA 
spleetbreedte 50'um (0.17 nm) 
.luchtflo'w 5 i (20 psi) 
acetyleenflow 3 
branderhoogte 7* 

Gevoeligheid/Nauwkeurigheid 
Dat de gevoeligheid afhankelijk is van de meetkondities is uit het 
voorgaande reeds gebleken. In hoeverre de gevoeligheid afhankelijk 
is van het meetmilieu werd nagegaan door standaardoplossingen te 
bereiden in een zestal verschillende milieus t.w. ged. water, 
trichloorazijnzuur-oplossing 2% in ged. water, ammoniumacetaat-
oplossing 1 M, zwavelzuur 0.08 N, zoutzuur 0.5 N en zoutzuur 0.05'N. 
Hiervan werd de absorbance gemeten. De resultaten hiervan staan in 
tabel 3» 
meetmilieu 0 ppm Fe 2 ppm Fe 8 ppm Fe 
ged. water 0.010 O.I6O 0.592* 
trichloorazijnzuur 2% O.OI6 O.I7O 0.602 
ammoniumacetaat 1M 0.010 O.082 0.392 
H2S02J. O.O8 N 0.010 0.172 O.616 
HCl O.O5 N 0.010 0.l6*f O.598 
HCl O.O5 N 0.008 O.162 O.6OO 
tabel 3 : Invloed meetmilieu op de gevoeligheid. 
Hieruit blijkt dat er weinig invloed bestaat op de absorptie uitge­
zonderd het ammoniumacetaatmilieu waarbij een sterke daling van de 
absorptie plaatsvindt mogelijk als gevolg van colloidaal aanwezige 
ijzerverbindingen (geelbruine kleur). 
Hoewel er vrijwel geen matrixeffekt gevonden werd tussen de verschil­
lende meetmilieus is het toch aan te bevelen om de standaardreeks 
te maken in hetzelfde milieu als de te meten monsters, hetgeen de 
betrouwbaarheid bevordert. 
Goed is het te weten dat geringe verschillen in zuurkonsentratie 
/ geen invloed op de meting hebben. 
Een ijkkurve werd opgenomen (zie figuur 3 a) in HCl 0.05 N. De gevonden 
gevoeligheid blijkt goed te voldoen aan die welke door de fabrikant 
is opgegeven voor waterige oplossing. Hoewel niet geheel lineair 
is het werken met deze kurve goed mogelijk. Bovendien is de gevoelig­
heid beduidend beter dan bij de kolorimetrische methode, hetgeen ook 
bjj de inleiding betoogd is. 

De bepalingsnauwkeurigheid kan als volgt worden geschat : 
De afleesnauwkeurigheid van de AA-meter is niet beter dan 0.002 A 
hetgeen overeenkomt in figuur 3 A met 0.026 ppm Fe.Maximale nauw­
keurigheid is dus 0.026 ppm Fe. 
Met behulp van een recorder werd de signaalruis bepaald. Hiertoe 
werden de absorpties van de standaarden gedurende 20 seconden gere­
gistreerd nadat eerst gedurende 30 seconden het evenwicht in de 
vlam zich had ingesteld. Uitgaande van een gemiddelde aflezing 
bedroeg de signaalruis bij damping C minimaal 0.002 A en maximaal 
O.OO7 À, dit komt volgens figuur 3 A overeen met 0.026 ppm Fe en met 
O.O89 ppm Fe. 
De toevallige .fout bedraagt derhalve minimaal 0.026 ppm Fe en majcimaal 
O.O89 ppm Fe in onverdunde meetoplossingen. 
De totale bepalingsnauwkeurigheid is dus niet beter dan 0.052 ppm Fe 
en niet slechter dan 0.115 ppm Fe in onverdunde meetoplossingen. 
Het bovenstaande betrekkend op gewasdestruaten volgens bijlage 1, 
komt dit overeen met een minimale fout van 1.7 ppm Fe en een maximale 
fout van 3*8 ppm Fe in luchtdroog gewas. In onverdunde meetoplossingen 
kan er rechtstreeks ijzergehalten tot 330 ppm Fe in luchtdroog gewas 
worden bepaald. 
Hierbij is uiteraard geen rekening gehouden met destruktie-fouten en 
allerlei monsterinvloeden, welke de nauwkeurigheid ongunstig kunnen 
beïnvloeden. 
Daar in voorkomende gevallen ijzer moet kunnen worden bepaald in des-
truaten in H2S0lj. 0.08 N inhoudend 1 gram gewas per 100 ml destruaat 
werd hiertoe een ijkkurve opgesteld van 0-6 ppm Fe waarbij gemeten 
werd met schaalexpansie (figuur 3 B). De maximale nauwkeurigheid 
bedraagt hier 0.015 ppm Fe. De gevonden signaalruis bedroeg minimaal 
0.002 A en maximaal 0.013 A hetgeen volgens figuur 3 B overeenkomt 
met re spekt ie ve lijk 0.015 ppnf Fe en O.O96 ppm Fe. De totale bepalings­
nauwkeurigheid is derhalve niet beter dan 0.030 pptn Fe en niet 
slechter dan 0.111 ppm Fe in onverdunde meetoplossing. 
Betrekkend op genoemde gewasdestruaten komt dit overeen met een 
minimale fout van 3-0 ppm Fe en een maximale fout van 11.1 ppm Fe 
in luchtdroog gewas in een meettrajekt tot 600 ppm Fe gewas. 
Bij de kolorimetrische ijzerbepaling volgens bijlage 1 loopt het meet-
trajekt tot 1330 ppm Fe. De afleesnauwkeurigheid is hier maximaal 
1.77 ppm Fe in het luchtdroog gewas. Hoewel de ruis hier veel lager 
is dan bij -de AA-methode ongeveer 0.88 ppm Fe, zal de totale bepalings-
fout toch groter zijn dan 2.65 ppm Fe, vanwege de pipetteer- en 
doseerfouten die worden gemaakt bij de samenstelling van de meet-
oplossing. 
De gevoeligheid van de AA-methode blijkt veel groter te zijn, terwijl 
de nauwkeurigheid ongeveer gelijk is aan de kolirimetrische methode. 
Dit blijkt onder meer uit tabel k, waarin de samenvatting van een 
oriënterend onderzoek is gegeven waarbij in 27 salpeter-perchloorzuur-
destruaten, zowel kolorimetrisch als met behulp van AA, ijzer in duplo 
werd bepaald. De AA-methode gaf hogere uitkomsten, terwijl de dupliceer-
baarheid iets beter bleek te zijn. 
methode ppm Fe gewas standaardafwijking variatiecoëfficiënt 
kol. 182.1 8.2 4.5 % 
A.A. 196,7 6.2 3.1'# 
tabel k : Vergelijking gemiddelde en standaardafwijking tussen de 
kol.-methode en de AA-methode. 
Storingen 
Zoals tabel 4 reeds toont is het resultaat van de AA-methode hoger 
dan dat van de kol.-methode. Teneinde enig inzicht hierin te krijgen 
werd een additieproef opgezet. Aan een drietal gewasdestruaten in 
HCl 0.05 N en in ^ SO^ 0.08 ,N met verschillende ijzergehalten en aan 
een blanko werden verschillende hoeveelheden ijzer toegevoegd. Tevens 
werd aan de meetoplossingen wel en geen 5-000 ppm La toegevoegd. 
De resultaten hiervan staan in tabel 5 uitgedrukt als ppm Fe 
in de meetoplossing. 
9. 
60 Ö •H 60 a> o > v o •p ei cö cä 
-p 
ä cä t> 
•ö O O 
> ö 
•rl 
<D 
Ö 0) •P cd pi 
U -p CQ O 'd CQ cä £ a> 60 
ö •rl 
M CD O H u a> •ö ö o a> •rl -P •H XS •Ö <! 
LA 
iH <D rQ CÖ •P 
OO O 
-4" O W2 CM w 
cö i-3 
S ft Pi 
O O O • IA 
cö i-3 
B ft ft 
<1 
I C\J VO v O OO OO ON ON 
r«)VOr I 4-CO l^ co • • • • O O v- c-
VO IN CM CM [N -4" CO fACO fVJ • • • • • rA tA-4--4- LA 
CM LAIN CM I O O O V-
r lf\04" 
LA o vo CM 
• * • • O r r O I  
LAVO O tA CJN -4" ON LP* O VO 
• • • • t IA fA-4" IA LA 
IN oo 
vo O 
m kSI 
I -4--4* LAVO ON ON ON ON 
[>—4" IA CM -4" ON-4" ON • • • O O 
O tN-4" fA CM T- V£> *- VO • • • * O r- r- CM CM 
-4" [NCO OO I ON ON ON ON 
INIMNtN I -4" CTN^ t- ON • • • o o <-
t— co oO CO oo OO CM O- CM EN 
O r r CM Ol 
LA o> 
ON 
IN ONl 
CM CM 
CM ON O CM ON ON O O 
T- V~ 
VO ON O fA J -4" ON LP» O 
O O CM 
rA on CM fAvo CM VO CM [N CM 
O O CM 
-it" -4- C^ CO I OO ON ON ON 
CM -4- VO CN -4" ON-4" ON • • • O O v 
C*- ON r- IA-4" rA IN fAco IA 
o o CM 
oo ON] 
-4" CM 
IA ON 
O VO ONCO I O ON ON ON 
O VO oo o-IA ON-4" ON • • • O O v-
IA LA ' v- VO ' • • O O ' 
• fA CM VO 
• • v- CM 
VO O ENVO « O r- O O V V~ V- V-
t^OO IA v- VO 
CM 
O- O O- N-CO v- IN CM IN CM •  • • ; • •  O O T- V- CM 
cO ON 
fA CM 
-4" ON 
ON 
ON O • • CM 
IN O 
IA fA co CM 
CM CM • OJ 
IA O 
Ö W 
cö 
a ft ft 
o o o • IA 
O VO ON ON O ON ON ON OO ONl vo IA V- O I ONO O O O IAr CM I ON ON O O IN ON VO O- s- IA I ON ON O O ON ON 
O VO co OO IA ON-4" ON • • • O O V-
IA CM CO fA CM ON I -4" O IA ON VO CM IA LA s- -4" I -4- ONir\0 • t • * O O r- OJ 
-4" CM OO IN r- VO ON IA O VO CM 
O O CM 
OO OO -4" VO VO IA CO IA CO fA • • • • • 
T- v- CM CM fA 
CM -4" IA VO *- O O O 
cö i^ l 
H ft ft 
VO -3" OO CM IA O IA v-• I • • O t- r- CM 
-4" O CO CM VO MA IN IAOO • • • • • CM CM tA tA 
r- ON-4* fA O -4" oo -4" ON-4" • • • • • CM CM IA fA-4" 
ON-4- -4- O fA ON -4- OMA O • « • • • O V- CM fA 
O CO IN v- VO IA IN CM OO fA 
O O v- CM 
tN| O OO CM IA CM I On v" O INI O CO ON ON IA I ON ON ON O, OO ON CM O I ON ON o V-
CM IA| ON CM oO -4" -4" r- IA CM • • • • O r r N  
VO IA ON C* ON VO -4" ON-4" O VO CM ONONfAv--4" ON tA CM 
O O CM O O CM 
lA-4" IN fA ON -4" ON IA O VO 
CM CVJ PA-4" -4" 
IN VO VO VO fA O IA O IA • • • • v- v- CM CM fA 
v- O O -4- -4" IAOO fA0O tA • • • • * O O v- r- CM 
CO ON 
-4" CM 
IN IN 
CM O -4-O 
O fA rA 
-4" ON 
bO a •H 60 O CD O f*« 
a> s o ft 
-p ft 
LA O tA O • • • • O O V- V- CM 
+ + + + 
OO O LA -4" 
tAO LA O • • • • O O V- V- CM 
+ + + + /—s VO o LA -4" 
lAOlAO 
O O CM 
+ + + + 
B (D Ü 
ON ON fA VO 
LA O IA O • • • • O O r r N  
+ + + + 
H m s CD o 
Ti 
0) xs Tl •H S a> 60 
•ä cö -p O EH 
y 
10. 
'v 
Naar aanleiding van tabel 5 kan het volgende worden opgemerkt : 
1.De addities ±i gewasdestruaten met HCl 0.05 N worden beter terug­
gevonden wanneer 5«000 ppm La aan de meetoplossingen wordt toe­
gevoegd. 
Zonder La-toevoeging wordt gemiddeld iets teveel teruggevonden 
(I0*t %) met La-toevoeging iets te weinig (98%) hoewel dit zeker 
niet voor alle monsters zal gelden. 
2. La-toevoeging heeft negatieve invloed op de meetresultaten in 
gewasdestruaten met HCl 0.05 N en met H2S0^ 0.08 N. 
3« De addities in gewasdestruaten met H^SO^ 0.08 N worden gemiddeld 
beter teruggevonden zonder La-toevoeging, hoewel de variatie 
hierbij tussen de gekozen monsters tamelijk groot is. Bij La-
toevoeging wordt duidelijk te weinig teruggevonden. 
k. De verschillen tussen de teruggevonden en de toegevoegde hoeveel­
heden ijzer vallen gunstiger uit wanneer rekening wordt gehouden 
met de geschatte bepalingsnauwkeurigheid. 
Üit het bovenstaande wordt de indruk verkregen dat La-toevoeging aan 
gewasdestruaten in HCl 0.05 N noodzakelijk is, vooral bij de monsters 
4508 en ^506 uit tabel 5 waarin de Fe/Al verhouding gelijk is. 
Bij monster 6399 (vrijwel geen Al) en de blanko is het effekt veel 
geringer. Dat Al-storing niet uitgesloten is blijkt hieruit. Deze 
storing is echter niet verontrustend ten opzichte van de bepalings­
nauwkeurigheid en het is dan ook nog maar de vraag of toevoeging van 
La aan de meetoplossingen wel gewenst is voor het semi-routine 
onderzoek in gewas. Ten eerste is hier altijd een (bewerkelijke) 
verdunning voor nodig hetgeen in verband met de gevoeligheid niet 
gunstig is. Ten tweede is het mogelijk om La direkt bij de bereiding 
van het destruaat toe te voegen, hetgeen weer als nadeel heeft dat • • 
er bij de andere bepalingen komplikaties op kunnen treden. Ten derde 
is de gekonstateerde storing zo gering dat slechts in een aantal 
speciale gevallen bij nauwkeurige metingen tot La-toevoeging kan 
worden overgegaan. 
Ten vierde is van de kolorimetrische methode bijna niets bekend 
over storingen in ons onderzoekprogramma. Voorlopig zal dan ook om 
lab.technische redenen geen La-toevoeging worden gedaan. 
In gewasdestruaten met ^SO^ 0.08 N is volgens tabel 5 geen duidelijk 
beeld ontstaan omtrent de noodzaak van La-toevoeging, derhalve zal 
ook hier geen toevoeging plaatsvinden. 
Vervolgens werd een onderzoek gedaan naar de vrij hoge meetresultaten 
van de blanko. Gemiddeld wordt in de blanko's ongeveer 0.4 ppm Fe 
gemeten. Welke invloed het filtreerpapier hierop heeft werd nagegaan. 
Over vier soorten filtreerpapier werden 100 ml porties HCl 0.05 N 
en ijzer-standaardoplossing(ca. 7»5 ppm Fe) gefiltreerd. In de fil-
trater werd ijzer bepaald. De resultaten zijn vermeld in tabel 6. 
filtreerpapier HCl O.05 N (blanko) ca. 7*5 ppm Fe 
in HCl 0.05 N 
geen O.O5 7.63 
VF 214 Schut & Zn 0.21 8.O8 
VF 215 Schut & Zn 0.31 8.26 
MN 680 m Machery en Nagel 0.16 7.61 
W 5^0 Whatman 0.39 8.02 
tabel 6 : Invloed filtreerpapier op ijzergehalte meetoplossingen. 
Uit tabel 6 blijkt duidelijk dat filtreerpapier MN 68O m van Machery 
en Nagel geschikt is voor het filtreren van de destruaten. Toch wordt 
bij gebruik van dit papier de blanko nog ca. 0.1 ppm Fe verhoogd, ter­
wijl de ijzerstandaardoplossing geen verloop in konsentratie vertoont. 
Hieruit rijst de vraag op of de blankowaarneming bij een serie monsters 
wel (in z'n geheel) mag worden afgetrokken van de monsterresultaten. 
Moeilijk is het om aan de hand van tabel 6 hierover een uitspraak te 
doen welke voor alle monsters geldt. Duidelijk is dat, wanneer in z'n 
geheel geen rekening wordt gehouden met de blanko, er te hoge waarden • « 
worden gevonden, daar in de tamelijk grote hoeveelheden gekonsen-
treerde zuren welke voor de destruktie nodig zijn, ook aanzienlijke 
hoeveelheden ijzer aanwezig kunnen zijn (zie bijlage 2). 
Bij gedeeltelijke aftrekking is het moeilijk vast te stellen welk ge­
deelte van de blankowaarneming moet worden aangemerkt als geldend 
voor alle waarnemingen en welk gedeelte zou worden veroorzaakt 
door het filtreerpapier bij filtratie van de blanko. Het meest logische 
en meest gebruikelijke is om de totale blanko af te trekken, mits 
deze geen uitzonderlijk grote waarde krijgt en reproduceerbaar is. 
Een nader onderzoek inzake blankobepalingen zal zeker nodig zijn. 
iU 
12. 
"Ten slotte werd van enkele meetoplossingen de backgroundabsorptie 
gemeten. Hoewel in de meeste gevallen een zeer lage en voor alle 
monsters vrijwel gelijke backgroundabsorptie werd gevonden is het 
verstandig om bij onderzoek van minder bekend materiaal te toetsen 
of korrekt ie noodzakelijk is. 
Ondenkbaar is het in elk geval niet en een weinig background werd 
voor elke monster- en standaardoplossing gevonden, welke toeneemt 
met hogere Fe-gehalten. Dit werd ook gevonden door Kroneman (8). 
Gewas 
Een eerste vergelijk tussen de te vervangen kolorimetrische methode en de 
AA-methode werd reeds in tabel k getrokken. Een nader onderzoek werd 
gedaan met 20 gewasmonsters welke volgens beide methoden in duplo 
werden bepaald. Het resultaat hiervan staat in tabel 7» 
Uit tabel 7 blijkt de goede overeenstemming tussen de gemiddelden 
van beide methoden. Tevens blijkt de dupliceerbaarheid van de AA-methode 
iets beter te zijn en alleszins acceptabel voor de onderzoekdoeleinden 
gesteld voor het routinematig gewasonderzoek. Teneinde een nauwkeuriger 
beeld van de gevonden gemiddelde overeenstemming te verkrijgen werd de 
regressievergelijking bepaald en de regressiekurve gekonstrueerd 
(figuur *f). 
Als regressievergelijking werd gevonden Y = 0.923 X + 15.6 
r = 0.999 waarbij Y = Kolorimetrische methode en X = AA-methode. 
Hieruit blijkt dus dat bij lagere ijzergehalten de AA-methode lagere 
waarden geeft dan de Kolorimetrische methode. 

ppm Fe kolorimetrisch ppm Fe - AA 
Lab.nr. enk.v. duplo gem. enk.v. duplo gem. 
1 . 339.0 316.3 327.6 344.0 321.9 333.0 
2 360.0 351.2 355.6 369.1 364.4 366.8 
3 4l8.1 426.5 422.3 437.4 442.8 440.1 
4 408.8 429.2 419.0 449.O 461.1 455.0 
5 601.5 600.3 600.9 618.2 630.2 624.2 
6 160.8 166.7 163.8 161.5 173.3 167.4 
7 187.O 197.O 192.0 188.8 193.3 191.0 
8 153.8 179.3 166.6 155.2 169.O 162.0 
9 196.6 213.8 205.2 200.8 211.6 206.2 
10 178.3 185.2 181.8 I8O.5 178.6 179.6 
11 208.0 223.9 215.6 2IO.5 226.6 218.6 
12 142.5 153.2 147.8 139.5 137.7 138.6 
13 138.1 15^.9 146.5 135.2 142.0 138.6 
14 73.4 91.7 82.6 . 7O.2 63.7 67.0 
15 64.7 67.3 66.0 57.2 55.3 56.2 
16 44.6 58.1 51.4 38.2 42.7 40.4 
17 65.6 70.7 68.2 56.5 58.7 57.6 
18 62.1 ,70.7 66.4 50.8 58.3 54.6 
19 73.4 80.O 76.7 61.2 70.7 66.0 
20 56.8 58.9 57.8 46.2 47.3 46.8 
Gem. - 200.7 - 200.5 
S. - - 9.64 - 6.95 
v.c. — — 4.8 % — — 3.5 % 
tabel 7 : Vergelijking kol.methode met AA-methode. 
1*f. 
"V. 
Vervolgens werden een tweetal reeksen: uit het tweemaandelijks uit-
wisselingsonderzoek van Wageningen op de twee voornoemde manieren 
gedestrueerd en daarna werd in beide destruaten Fe bepaald volgens 
de kolorimetrische en de AA-methode. De resultaten hiervan werden 
vergeleken met die van gerenommeerde laboratoria in Nederland op 
dit gebied. Tevens werd hierin de verwerking van de blankobepaling 
betrokken. 
De resultaten hiervan zijn samengevat in tabel 8. 
Naar aanleiding van tabel 8 kunnen een aantal punten worden opgemerkt 
zoals : 
1) destruktiemethoden : deze hebben weinig invloed óp het eind­
resultaat, uitgezonderd voor lage Fe-gehalten waarbij de salpeter-
perchloor-. zwavelzuurdestruktie te lage waarden heeft als gevolg 
van de grotere inzetverhouding. 
2) Laboratoria : De onderlinge verschillen in resultaten van de 
diverse laboratoria* zijn soms aanzienlijk. In hoeverre dezie sy­
stematisch dan wel toevallig zijn, is uit deze 12 (of 6) waar­
nemingen niet te zien. Wel blijkt dat de diverse Naaldwijk-methoden 
eveneens aanzienlijke verschillen in resultaat geven, echter van 
extreme afwijkingen in de gemiddelde uitkomsten kan niet worden 
gesproken. Incidenteel zijn er wel belangrijke afwijkingen welke 
veelal tot destruktie- en/of bepalingsfouten kunnen worden terug­
gevoerd, omdat slechts in enkelvoud is gedestrueerd in verband 
met de geringe hoeveelheid materiaal dat nog voor handen was. 
3) Methoden : De kolorimetrische methode blijkt lagere resultaten 
te geven dan de AA-methode. Weliswaar geldt dit voor het salpeter 
perchloorzuurdestruaat sterker dan voor het salpeter-perchloor-
zwavelzuurdestruaat, waarvoor deze methode te ongevoelig is ten 
opzichte van lage Fe-gehalten. Opmerkelijk is verder nog het ver­
schil tussen de routinematig verkregen resultaten die welke met 
dit researchonderzoek zijn verkregen volgens de kolorimetrische 
methode, hetgeen de minder goede reproduceerbaarheid nog eens 
aantoont. De AA-methode in het salpeter-perchloor-zuurdestruaat 
geeft goede gemiddelde overeenstemming met de laboratoria "Gro­
ningen" en "IBS" . Incidenteel (mei - juni 197^) echter werd 
betere overeenstemming met "Wageningen" "IBS" en "KIT" gevonden 
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*v 
De AA-methode in het salpeter-perchloor-zwavelzuurdestruaat valt 
gemiddeld wat lager uit. Wanneer in dit laatste geval de blanko-
waarneming niet in rekening wordt gebracht stemmen beide AA-methoden 
gemiddeld goed overeen. In hoeverre dit berust op een toevallige 
kompensatie voor het te laag uitvallen van lage Fe-gehalten is een 
grote vraag temeer daar in laatstgenoemd destruaat de kolori-
metrische en AA-methode zeer goede overeenstemming in uitkomsten 
geven. 
Opmerkelijk feit is verder nog de goede overeenkomst tussen Wageningen -
Naaldwijk (kolorimetrisch) en Groningen - Naaldwijk (AA). 
k) Blankobepalingen : Het salpeter-perchloorzuur-destruaat gaf een 
gemiddelde blankowaarde van O.58 ppm Fe in de meetoplossing (kolori­
metrisch) en van 0.^2 ppm Fe in de meetoplossing (AA). Dit verschil 
wordt mogelijk verklaard door de vele reagentia die nodig zijn voor 
de kolorimetrische bepaling. De toch nog tamelijk hoge blankowaarde 
kan goeddeels worden veroorzaakt door de grote hoeveelheid gekon-
sentreerde zuren welke voor deze destruktie nodig zijn. Op grond' 
van de benodigde hoeveelheden zuur (pro analyse; Merck) is berekend 
dat er 0.39 ppm Fe aanwezig mag zijn (bijlage 2). Derhalve moet de 
gevonden blankowaarde niet als uitzonderlijk hoog worden gekwali­
ficeerd. 
Het salpeter-perchloor-zwavelzuurdestruaat gaf een gemiddelde blanko­
waarde van 0.20 ppm Fe in de oplossing zowel kolorimetrisch als 
via AA. Hoewel in getalwaarde lager,is voor de omrekening deze 
blanko hoger (faktor 100, terwijl bij bovengenoemde destruktie de 
faktor 1/3 kleiner is). Bij de salpeter-perchloor-zwavelzuur destruktie 
wordt minder gekonsentreerd zuur gebruikt. Berekend is dat er 0.06 
ppm Fe aanwezig mag zijn afkomstig van het zuurgebruik (bijlage 2). Nu 
blijkt deze gevonden blankowaarde wel vrij hoog te zijn en is hiermede 
duidelijk gemaakt dat door aqdere invloeden zoals glaswerk, filtratie, 
' carborundum etc., de blanko kunstmatig wordt verhoogd. Tevens is op­
merkelijk dat in tabel 8 het verschil met AA-methode na salpeter-
perchloorzuurdestruktie gelijk is aan de blankowaarde en eveneens 
gelijk aan het verschil met de andere laboratoria, hetgeen vooral 
geldt voor de serie mei - juni 197^« 
Ook de "te lage" lage Fe-gehalten zouden ongeveer 20 ppm Fe hoger 
moeten liggen t.o.v. de andere laboratpria. Hoewel dit voor hoge 
17. 
Fe-gehalten zoals deze doorgaans in het aangeboden materiaal worden 
gevonden, weinig invloed heeft is het nuttig om te zijner tijd (bij­
voorbeeld bij onderzoek naar gebreksverschijnselen) nader onderzoek 
te doen waarbij dan mogelijk het probleem zichzelf opheft als extraktie 
met trichloorazijnzuur kan worden doorgevoerd. 
Samenvatting/Konklusie 
De bepaling van ijzer met behulp van atomaire absorptie in gewas kan 
snel en betrouwbaar worden uitgevoerd in het salpeter-perchloorzuur-
destruaat. Goede overeenstemming met andere laboratoria werd bereikt. 
Belangrijke storingen werden niet gevonden. In voorkomende gevallen 
kaïn eveneens ijzer worden bepaald in gewas na een salpeter-perchloor-
zwavelzuurdestruktie mits de gehalten in het gewas groter zijn dan 
50 ppm Fe in luchtdroog materiaal en ër tevens wordt gemeten met 
behulp van schaalexpansie. 
De suggestie dat de door ons in het verleden gevonden ijzergehalten 
te hoog zouden zijn, kan slechts incidenteel zijn geweest, daar thans 
met de AA-methode nog hogere gehalten worden gevonden. 
Voor de bepaling van zeer lage Fe-gehalten zal te zijner tijd nader 
onderzoek nodig zijn (vlamloze techniek). 
Voor de dagelijkse routinematige ijzerbepalingen werden voorschriften 
opgesteld voor beide destruktieméthoden (bijlagen 3 en k). Onderzoek 
naar direkte konsentratiemeting is van direkt belang voor snel 
en doeltreffend onderzoek. 
Researchlab., juni 1975 
S.S. de Bes 
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Amaratuurt 
bekerglazen^ hoog model» vca 40Q ial* 
waterbad# 
horlone 'lazen. 0 ca» 8 om» 
electrisehe kookplaat, van 500 » 1500 watt* 
xaaatkolven. van 100 ml* aeeea» «•«»«» «»•»«»«» m 
fles^os^ van 10 al« 
spektrofotoaator, Zeiss PMQ II of« 
colorinotcr. Kipp« 
4» 4i» mmm mmmt «»«»«• 4» 
g^ltrocrgapieri vouwfiltor, 8. Sohut on Sn# no Y 214* ß 164 bus« 
Reagentia» 
£âi2£i£ï---£i MOj I 65 $1 P*a* 
2££2-i£2£---£i ?o $1 p#a« 
zoutzuurHCl I geo*| p.a. 
soutzuur, ilCl} 0,1 m p.a.» 
0,0 ml 30 zoutzuur aanvullen tot 1,0 1 met gedea* water* 
orthopnenantrollne, 0,4 i*\ p.a.» 
0,4 S o-phenantroline oploesen in 25 ml ethanol 96 $ en set 
gedcza. water tot 100 al verdunnen» 
natriuQcitrnat^ 1,6 p.a.t 
6,0 g natriumcitraat 2 fl^O oploeeen in 500 ml gedesu water« 
reductieoplos tsin&t 
0»1 6 P-aethy1eoinepheno1sulfaat| p.a., 13•7 S natriuameta* 
feieulfieti Ka^S^O^l p.a. en 1 g n&triuo-auliietf 
Ha2S0j,7 H^0| p.a. oplossen in 100 ml gedea* water* 
hoofdatnnd^ardooloseing, 100 dpa Fei • •••••«•••»•«•••Al««««!«««* 
0,7020 s ferro-asuaoniumeulfaat» F©20^*(M^)2S0^*6 p.a. 
oploseen in gedes* water* 
Toevoegen 500 tal 0,1 n HCl en aanvullen iset gedea* water tot 
1f0 li Bewaren in bruine pyrex fles* 
atandaardoglOBolffggn^ 0,05 n aan HClI 
0 dpa ijzerj 0,0 tal van de hoofdstandaard pi pot tor on, toevoegen 
100 al 0,1 n HCl en aanvullen met gedea* 
water tot 200,0 al* Bevaren in een poly* 
aethyleen flee* 
2*5  dpa Jjzerf 5 al idea 
5 dpa y»er$ 10 ml idea 
10 dpa *jaer| 20 al idea 
20 dpa yserf 40 al idea 
50 dpa ijzer 1 60 al idea 
40 dpa ^»eri 60 al idea 
Uitvoering van de snalveei 
3.000 g luchtdroog gewas in een bekerglas van 400 ni brengen* 
By elke serie van 18 aonsters een standaardaonster* en tvee blanco*e 
aeeneaen* 
5 al salpeterzuur, 65 toevoegen| roeren net afgeplatte roerstaaf* 
Tot btfna droog dampen op waterbad. Deze bewerking herhalen« Yervol* 
gene eerst toevoegen 10 al 1 « 1 verdund salpeterzuur en het materiaal 
fjjn vrijvenj t>ae daarna twee glasparels en 10 ml ca# 70 f& perohloor* 
Kuur toevoegen* 
YOOKZICKTIS net nerohloorauurt 0Q".H beschoraent H 
Op een slektrieohe kookplaat op etand §00 vatt (zachtjes) destrueren* 
Het horlogeglas eohuin op het bekerglas leggen* Als er nog ongeveer 
1 & 1,5 al in het bekerglas is, dan op stand 1000 watt (hard) droog* 
koken* 2e horlogeglazen geleidelik eohuiner leggen (voorziohtig!)* 
2H}n er na droogdampen nog »warte delen in de as of aan het glas» dan 
aoet eerst een weinig 111 verdund salpetersuur en daarna een veinig 
perchloorzuur worden toegevoegd en drooggedaapt op stand 1000 vatt* 
Ten slotte de as driemaal aet 2 al zoutzuur geo» afroken op een wa­
terbad èn het residu in 1*5 al zoutzuur geo» en een weinig gedeai-
neralieeerd water oploseen door verwarmen en fjjnvryven* Het warme 
destruaat in een aaatkolf van 100 al overspoelen en na afkoelen aan* 
vullen aet gedeaineraliseerd water* Uierna filtreren over ûohut vouw* 
filter* 
Van het destru&at en standaardoplossingen 1 al pipetteren in een flee* 
4« van oa* 10 al* Aan onbekenden en standaarden tosvoegen» 0,1 al re* 
duotieoploeeing, 0,2 al orthophenantroline 0,4 en 3» 7 »1 natrium» 
oitraat 1,6 </S. Ka elke toevoeging goed schudden* Ma 1 uur de kleur* 
Intensiteit bepalen t*o.v* jgedea* wat er in euvetten van 1 oa by 
515 na* Se kleur is tenminste 5 uur oonstant* 
Berekening van do ultkongteni 
Do via do otandaardcurve verkregen resultaten staan in mg Fe por 
1 x 1000 liier« x ^ ^ '• • dpa Fe in luehtdroog sa&terie&l* 
Bfllage 2 
Berekening van Fe-gehalten in blankobepalingen in gewas als gevolg 
van het zuurverbruik bij diverse destrukties. 
De volgende zuren worden op het researchlab. gebruikt : 
—  1  — S  HNO-, gee. 65% 1.40 kg p.a. Merck; toelaatbaar Fe-geh. 2x10 % 
* — 1 mmh-HC10. gec. 72% 1.67 kg p.a. Merck; toelaatbaar Fe-geh. 2x10 % — 1 •* R HCl gec. 38^ 1.19 kg" p.a. Merck; toelaatbaar Fe»geh. 3x10 % 
gec. 96% 1.84 kg p.a. Merck; toelaatbaar Fe-geh. 2x10"^ % 
SALPETER-PERCHLOORZUURDESTRUKTIE 
Per liter destruaat wordt minimaal gebruikt 
150 ml HNO-3 
100 ml HC10 % 
75 ml HCl 
bevat 150 X 1.40 X 2 X 10~5 X 10"2 X 103 = 0.042 mg Fe 
bevat 100 X 1.67 X 2 X 10"2* X 10"2 X 3 10^ = 0.334 mg Fe 
bevat 75 X 1.19 X 5 X io~2 X 10"2 X 105 = 0.045 mR Fe 
totaal : 0.421 mg Fe 
In blankode s truat en is bij gebruik van bovenstaande zuren een Fe-gehalte 
van 0.42 mg per liter toelaatbaar. 
SALPETER-PERCHLOOR-ZWAVELZUURDESTRUKTIE : 
Per liter destruaat wordt minimaal gebruikt 
89 ml HNO^ ; bevat 89 X 1.40 X 2 X 10~2 x 10"2 x 0
 VJJ II 0.025 mg Fe 
9 ml HCIO^ ; bevat 9 X 1.67 X 2 X io_if —IL X 10 X 103 = 0 h 0 mg Fe 
2 ml H2S0^ ; bevat 2 X 1.84 X 2 X 10-5 x 10"2 x 103 = 0.001 Fe 
• totaal 0.056 mg Fe 
In blankodestruaten is bij gebruik van bovenstaande zuren een Fe-
gehalte van O.O6 mg per liter toelaatbaar. 
IJZERBEPAlING 
Apparatuur : 
bèkerglazen, hoog model 400 ml 
stoombad, merk Homef 
horloge-glazen, fi ca. 8 cm 
elektrische kookplaat, regelbaar tot 3-000 Watt, zelfbouw 
filtreerpapier, Machery en Nagel, MN 680 m* 15 cm ^ 
erlenmeyers, 100 ml 
maatkolven, 100 ml. 
atoomabsorptie-spektrofotometer, Varian Techtron AA-5 of Varian 
Techtron AA 1280 (apart bedienings­
voorschrift) 
Reagentia : 
salpeterzuur, HNO^; gec. 65 p.a. 
gerchloorzuur HCIO^; gec. 70 %\ p.a. 
zoutzuur, HCl; gec. 38^, p.a. 
zoutzuur, 1 N 
80 ml zoutzuur gec. 38 % aanvullen tot 1 liter met ged. water 
salpeterzuur, verdund, p.a.; 
Meng 1 deel salpeterzuur 65% met 1 deel ged. water, 
jjzerhoofdstandaardoplossing, 1000 ppm Fe 
Vul de inhoud van 1 ampul Titrisol nr. 9972 aan tot 1.0 liter 
met ged. water. 
> 20 ppm Fe 
5.O ml ijzerhoofdstandaardoplossing aanvullen tot 250.0 ml 
met ged. water. • 
standaardoplossingen : 0 - 10 ppm Fe 
0 ppm ijzer ; 0 ml ijzertussenstandaardoplossing en 5 ml 
zoutzuur 1 N aanvullen tot 100.0 ml met 
ged. water 
1 ppm ijzer 5.O ml idem 
2 ppm ijzer- 10.0 ml idem 
k ppm ijzer 20.0 ml idem 
6 ppm ijzer 0 • 
0
 ml idem 
8 ppm ijzer 0 • O 
-3* 
ml idem 
10 ppm ijzer 5O.O ml idem 
Gemaakte standaardreeks steeds kontroleren t.o.v. de vorige. 
Uitvoering van de analyse : 
3.000 gram luchtdroog gewas in oen bekerglas van bOO ml brengen. Bij 
elke serie een standaardmonster en twee blanko's meenemen, 5 uil 
salpeterzuur 65 % p.a. toevoegen; roeren met afgeplatte roerstaaf. 
Tot bijna-droog droogdampen op stoombad. 
Deze bewerking herhalen. 
Vervolgens eerst toevoegen 10 ml verdund salpeterzuur en het materiaal 
met roerstaaf fijnwrijven; pas daarna twee glasparels en 10 ml perchloor-
zuur 70 % toevoegen. 
VOORZICHTIG met PERCHLOORZUUR; OGEN BESCHERMEN 111 11 
Op een elektrische kookplaat zachtjes destrueren op stand 500 Watt. 
De horlogeglazen schuin op het bekerglas leggen. Als er nog ongeveer 
1 à 2 ml zuur in het bekerglas is, dan op stand 1000 Watt hard droog-
koken. De horlogeglazen geleidelijk schuiner leggen (voorzichtig). 
Zijn er na het droogkoken nog zwarte delen in het bekerglas aanwezig, 
dan eerst een weinig verdund salpeterzuur toevoegen en met roerstaaf 
loswrijven. 
Vervolgens een weinig perchloorzuur 70% toevoegen en opnieuw droog­
koken op stand 1000 Watt. 
Tenslotte de as driemaal met 2 ml zoutzuur 38^ afroken op een stoom­
bad en het residu in 1.5 ml zoutzuur 38$ en een weinig ged. water 
oplossen door verwarmen en fijnwrijven» Het warme destruaat over­
spoelen in een maatkolf van 100 ml en na afkoelen aanvullen met ged. 
water. Hierna affiltreren over filtreerpapier MN 68O in erlenmeyers 
van 100 ml. In dit destruaat rechtstreeks Fe bepalen d.m.v. AA. 
Instelling van atoomabsorptiespektrofotometer AA-5 : 
lampstroom 5 m A 
golflengte 248.33 nm 
spleetbreedte 50 um (0.17 nm). 
luchtflow toevoer 3»5 atm., op gas-control-unit 20 psi,op 
flowmeter ca. "5 •£" 
toevoer 0.8 atm., op flowmeter "3". acetyleenflow 
branderhoogte 
damping 
7 
C 
Zoek alvorens te meten de volgende optimale meetkondities : 
juiste positionering, holle kathodelamp, gevoeligste golflengte, 
juiste stand en konditie van brander en verstuiver. 
Meet vervolgens eerst de standaardreeks, daarna de monsters en 
daarna opnieuw de standaardreeks. 
Eventuele extra verdunningen uitvoeren in maatkolfjes met HCl 0.05 N 
als verdunningsvloeistof. 
Berekening : 
De via de ijkkurve verkregen resultaten staan in mg Fe per liter meet-
oplossing. 
1 1000 aflezing van de ijkkurve x x ^ • = ppm Fe in het luchtdroog gewas, 
(eventuele verdunningen extra in berekening brengen) 
Resultaten opgeven in gehele getallen. 
M 
IJZERBEPALING 
(via snellere destruktie in maatkolven) 
Apparatuur : 
maatkolven, met ingeslepen stop, 100 ml 
elektrische kookglaat, regelbaar tot 3-000 W, zelfbouw 
filtreergapier, Machery en Nagel, MN 680 m, fi 15 cm 
erlenmeyers, met ingeslepen stop, 100 ml« 
atoomabsorgtie-sgektrofotometer, Varian Techtron AA-5 of Varian 
Techtron AA 1280 (apart bedienings­
voorschrift) 
Reagentia : 
> HNO^; gee. 65%, p.a. 
gerchloorzuur, HCIO^, gee. 70$, p.a. 
zwavelzuur, H^SO^; gee. 96 %, p.a. 
zwavelzuur, H^SO^ 2 N 
56 ml zwavelzuur 96% aanvullen tot 1 liter met ged. water 
destruktiezuurmengsel; 
Meng 400 ml salpeterzuur 63% met 40 ml perchloorzuur 70% en met 
10 ml zwavelzuur 96%, 
carborundum, BDH coarse (2k grit powder) 
jjzerhoofdstandaardoplossing, 1000 ppm Fe 
Vul de inhoud van 1 ampul Titrisol nr. 9972 aan tot 1,0 liter 
met ged. water 
ijzertussenstandaardoplossing, 10 ppm Fe 
5.0 ml ijzerhoofdstandaardoplossing aanvullen tot 500.0 ml 
met ged. water 
standaardoplossingen : 0 - 6 ppm Fe _ — — — "" / 
0 ppm ijzer ; 0 ml ijzertussenstandaardoplossing en 4 ml zwa­
velzuur 2 N aanvullen tot 100.0 ml met ged. 
water 
0.5 ppm ijzer 5 ml idem 
1 ppm ijzer 10 ml idem 
2 ppm ijzer 20 ml idèm 
k ppm ijzer 40 ml idem 
6 ppm ijzer 60 ml idem 
Gemaakte standaardreeks steeds kontroleren t.o.v. de vorige. 
Uitvoering van de analyse : 
1.000 gram luchtdroog gewas in een maatkolf met ingeslepen stop 
van 100 ml brengen. Voeg toe enige kristalletjes carborundum. Voeg 
toe, langs de hals van de maatkolf, 10 ml destruktiezuurmengsel. 
Zwenk om en laat gedur;ende een nacht staan om overmatig schuimen 
te voorkomen. Verwarm op elektrische kookplaat (+ 500 Watt) totdat 
nitreuse-dampen gaan ontwijken. Het destilleren van het salpeter­
zuur moet minstens kO minuten duren. Vervolgens de temperatuur ge­
leidelijk opvoeren tot stand 1000 Watt. De destruktie is voldoende 
als slechts het zwavelzuur is overgebleven. Daarna afkoelen. 
Voeg toe ca kO ml ged. water en kook minstens 10 minuten. Tenslotte 
afkoelen en aanvullen tot 100.0 ml met ged. water. 
Filtreren over MN 680 m in erlenmeyers met ingeslepen stop van 
100 ml. 
In dit destruaat direkt Fe bepalen d.m.v. AA. 
Instelling van atoomabsorptiespektrifitimeter AA-5 : 
lampstroom 5 m A 
golflengte 248.33 nm 
spleetbreedte 50 urn (0.17 nm) 
luchtflow toevoer 3*5 atm, op gas-control-unit 20 psi, 
op flowmeter ca "5i" 
acetyleenflow toevoer 0.8 atm, op flowmeter "3" 
branderhoogte 7 
damping C 
schaalexpansie 1,5 à 2 x (6 ppm Fe —> ca 0.80 Abs.) 
Zoek alvorens te meten de volgende optimale meetkondities : 
juiste positionering hollekathodelamp, gevoeligste golflengte, 
juiste stand en konditie van brander en verstuiver. 
Meet vervolgens eerst de stajadaardreeks, daarna de monsters en 
daarna opnieuw de standaardreeks. 
Eventuele extra verdunningen uitvoeren in maatkolfjes met H^SO^ 
0.08 N .als verdunningsvloeistof of in plaats van verdunnen kan door 
uitbreiden van de standaardreeks opnieuw, maar dan zonder schaal­
expansie, worden gemeten. 
Berekening : 
De via de ijkkurve verkregen resultaten staan in mg Fe per liter meet-
oplossing. 
1 aflezing van de ijkkurve x x 1000 = ppm Fe in het luchtdroog gewas. 
(eventuele verdunningen extra in berekening brengen) 
Resultaten opgeven in gehele getallen. 
